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Spectromass-2000 является второй моделью 
квадрупольного масс-спектрометра с индуктив­
но-связанной плазмой фирмы Spectro Analytical 
Instruments GmbH (Германия, Северная Рейн-Ве- 
стфалия. г. Клеве), производимойс 1996г. [1-3]. Его 
предшественником был Spectromass-ICP [4-6], 
известный с 15 сентября 1993 г. после объявле­
ния о его создании на пресс-конференции в Дюс­
сельдорфе [7]. В странах СНГ имеется только 
один экземпляр прибора первой модели, который 
обслуживает ГЬсударственное хранилище ценно­
стей Национального банка Республики Казах­
стан, недалеко от Алматы [8]. В России первый (и 
пока единственный) экземпляр Spectromass 2000 
был приобретен в конце 1998 г. Российской ака­
демией наук для своего Уральского отделения с 
размещением в Институте химии твердого тела 
(ИХТТ УрО РАН).
Особенности устройства и работы прибора
Анализатором масс в Spectromass-2000 явля­
ется горизонтально расположенный квадруполь 
QMA 410. состоящий из четырех молибденовых 
трубчатых стержней оптимизированной геомет­
рии (наружный диаметр 16 мм. длина 300 мм), 
отличающийся устойчивой позицией инструмен­
тальной шкалы масс в диапазоне 1-320 а.е.м. 
Рабочая частота квадруполя 1,5 МГЦ, разрешение
0.4-1.0 а.е.м. Квадруполь собран в металличес­
кой защитной трубе (наружный диаметр 69,5 мм), 
установленной внутри металлического корпуса 
цилиндрической формы (длина 354 мм, наруж­
ный диаметр 108 мм), дополненного двумя боко­
выми патрубками. Первый патрубок, располо­
женный со стороны входа в квадруполь, соединя­
ет корпус с турбомолекулярным насосом, обеспе­
чивающим вакуум в анализаторе (7-104-1 1 0 3 Па 
во время измерений). Другой патрубок соединя­
ет корпус с боковым детектором. Корпус и патруб­
ки снабжены монтажными фланцами. Произво­
дителем квадруполя, всех его сопутствующих де­
талей и систем, включая ВЧ генератор и вакуу- 
метры. является Balzers AG (Лихтенштейн).
На выходе из квадруполя расположены два 
детектора: многодинодный электронный умно­
житель SEM 217 (обеспечивающий измерение 
интенсивностей спектра в пределах 1 - 109имп/с) 
и цилиндр Фарадея (для более высоких интен­
сивностей). Оба детектора обеспечивают измере­
ние широкого диапазона интенсивностей (12 по­
рядков). SEM является основным рабочим ана­
литическим детектором и работает только в ре­
жиме счета импульсов. Подобный детектор вхо­
дит в состав большинства аналогичных спектро­
метров производства других фирм. Его главными 
недостатками являются короткий срок службы 
(2-3 года, в зависимости от нагрузки) и высокая 
стоимость. Более долговечный, но менее чувстви­
тельный цилиндр Фарадея является удобным 
средством для диагностики работы спектромет­
ра путем мониторинга спектра аргона и главных 
компонентов воздуха и растворителей. Ориента­
ция детекторов относительно квадруполя: ци­
линдр Фарадея -  соосная. SEM -  под углом 90° 
(для антифотонной защиты).
Работу аргоновой (14-15 л/мин) плазмы с эф­
фективной стабилизацией мощности поддержи­
вает автогенератор с самовозбуждением (27.12 МГЦ,
1.5 кВт) на основе водоохлаждаемого вакуумного 
триода RS3005CJ, расположенного вблизи трех- 
виткового водоохлаждаемого индуктора с зазем­
ленным выходом. Регулирование мощности плаз­
мы ступенчатое с шагом 10 Вт. Индуктор, выход­
ная часть горелки и плазма закрыты металли­
ческим заземленным разъемным экраном пря­
моугольной формы, снабженным внешним 
патрубком для соединения с вытяжной вентиля­
цией. Для визуального наблюдения плазмы в 
стенке экрана установлено специальное защит­
ное окно. Этот экран, отсеки генератора и рас­
пылительной системы смонтированы в виде еди­
ного подвижного блока, установленного на ниже­
расположенных направляющих. Смещение это­
го блока из фиксированной рабочей позиции в 
сторону боковой стенки прибора обеспечивает 
доступ к плазмовакуумному интерфейсу.
Плазмовакуумный водоохлаждаемый зазем­
ленный интерфейс выполнен в виде дискообраз­
ного полого моноблока (диаметр 150 мм, толщи­
на 36 мм), снабженного осевыми отверстиями для 
установки сэмплера и скиммера, патрубками для 
соединения внутренней полости с форвакуум- 
ным насосом и водяного контура с системой ох­
лаждения, электроразъемом для подвода потен­
циала к экстракционной ионной линзе. Оптими­
зированная геометрия конусов интерфейса 
(НМС™- N1, Pt) с апертурами сэмплера 1.0 мм и 
скиммера 0.8 мм сводит к минимуму тенденцию 
накопления в них твердых отложений и обеспе­
чивает возможность анализа растворов с высо­
кой концентрацией солей (до 50 г/л NaCl). Креп­
ление конусов интерфейса резьбовое. Для их из­
влечения или установки имеется специальный 
торцовый ключ с магнитным удерживанием ко­
нусов. Предусмотрена возможность изменения 
межконусного расстояния на ±2 мм с помощью 
медной шайбы соответствующей толщины, при­
сутствующей или отсутствующей на соедини­
тельном хвостовике скиммера между ним и при­
легающей стенкой интерфейса. Влияние этого 
изменения на интенсивность спектра незначи­
тельное.
Между интерфейсом и квадруполем располо­
жены монтажный прямоугольный металличес­
кий блок размером 159x159x156 мм (с внутрен­
ней центрирующей полостью диаметром 80 мм 
для размещения ионной оптики) и вакуумная 
задвижка. Крепление интерфейса, задвижки и 
корпуса квадруполя к этому блоку болтовое. Блок 
обеспечивает соосность квадруполя. ионной оп­
тики и интерфейса. Задняя боковая стенка бло­
ка соединена с турбомолекулярным насосом, 
обеспечивающим вакуум в ионной оптике.
Ионная оптика начинается с цилиндрическо­
го экстрактора (внутренний диаметр -7  мм. дли­
на -20 мм), размещенного вблизи апертуры ским­
мера и закрепленного своим периферийным вы­
ходным фланцем на задней стенке интерфейса. 
Электрическая изоляция экстрактора и соедини­
тельных винтов от интерфейса обеспечена кера­
мическими миниатюрными изоляторами специ­
альной формы. Фланец экстрактора имеет элек­
трическую связь с наружным кабельным разъе­
мом. Доступ к входной части экстрактора возмо­
жен после отсоединения конусов интерфейса. До­
ступ к фланцу экстрактора возможен только после 
демонтажа интерфейса. Остальные компоненты 
ионной оптики собраны внутри и на концах мон­
тажной металлической трубы (длина 94 мм, диа­
метр 38 мм), установленной на входе в квадру-
поль. Этими компонентами являются входная 
апертура (диаметр 2 мм. длина 3.4 мм), группа из 
трех последовательно р а с п о л о ж е н н ы х  цилиндри­
ческих линз (внутренний диаметр 19 мм. длина 
27-35 мм), фотон-стоп (диаметр 5 мм), располо­
женный внутри промежуточной цилиндричес­
кой линзы. и выходная апертура (диаметр 1 мм). 
От известной линзы Эйнцеля эта трехцилиндро­
вая группа отличается раздельным электропита­
нием каждого цилиндра и наличием централь­
ного фотон-стопа. Промежуточная цилиндричес­
кая линза в своей середине имеет разъем, пред­
назначенный для установки или замены фотон- 
стопа и обеспечивающий его механическую и 
электрическую связь с линзой. Цилиндрические 
линзы снабжены периферийными монтажными 
фланцами. Входная апертура выполнена в виде 
съемного фланца с трубчатым осевым выступом, 
направленным к экстрактору. Выходная аперту­
ра представляет собой съемный диск из тонкого 
металлического листа с осевым отверстием, ук­
репленный на жесткой металлической шайбе, 
присоединенной к выходному фланцу последней 
цилиндрической линзы. Цилиндрические лин­
зы и выходная апертура собраны изолированно 
друг от друга и от монтажной трубы. Соединение 
этой трубы с защитной трубой квадруполя выпол­
нено с помощью переходного фасонного фитинга 
и винтов. Фитинг имеет периферийный диско­
образный выступ, обеспечивающий центрирова­
ние ионной оптики во внутренней цилиндричес­
кой полости соседнего монтажного блока. Доступ 
к этой части ионной оптики и ко входу в квадру- 
поль возможен только после отсоединения и ото­
двигания (по нижерасположенным направляю­
щим) корпуса квадруполя от монтажного блока. 
Электропитание и его регулирование в ионной 
оптике предусмотрено только для экстрактора, 
последующих трех цилиндрических линз и вы­
ходной апертуры.
Электрическая связь квадруполя, ионной оп­
тики и детекторов с нижерасположенными бло­
ками питания обеспечена наружными кабелями 
через многополюсный и однополюсные разъемы.
ТУрбомолекулярные насосы ТМН 260 и ТМН 
065, обеспечивающие высокий вакуум в ионной 
оптике и квадруполе, работают вместе с мембран­
ным насосом типа MD 4Т, исключающим попа­
дание масла в вакуумную область. Форвакуум- 
ный маслянный насос UNO 035 D обеспечивает 
вакуум в интерфейсе -150-200 Па и снабжен вы­
ходным фильтром, улавливающим выхлопные 
аэрозоли. Выход фильтра соединен с вытяжной 
вентиляцией. Производителем названных насо­
сов и сопутствующих компонентов является фир­
ма Pfeiffer Vacuum GmbH (ІЪрмания).
Охлаждение тепловыделяющих деталей спек­
трометра водой, циркулирующей в замкнутом 
контуре, обеспечивает аппарат CFT 150 (произ­
водства Neslab Instruments Inc., США) с регули­
руемой температурой теплоносителя (обычно 
15°С).
Разборные или неразборные горелки прибора 
отличаются от атомно-эмиссионных аналогов 
удлиненной на ~5 мм наружной кварцевой труб­
кой. Специальный адаптер, присоединяемый к 
входному концу аэрозольного инжектора, позво­
ляет вводить в горелку дополнительный газ (на­
пример, кислород при анализе органических 
жидкостей).
Кварцевая аэрозольная камера конструкции 
Скотта для термостабилизации снабжена водо­
охлаждаемой рубашкой. Имеется аналогичная 
неохлаждаемая камера, стойкая к действию HF, 
выполненная из сополимера полиэфира, эфира 
и кетона (РЕЕК). ГЬрелки и распылительные сис­
темы смонтированы на легкосъемных кассетах, 
обеспечивающих их быструю замену и винтовое 
позиционирование горелки относительно индук­
тора. Для контроля соосности горелки и индук­
тора используют специальный пластмассовый 
шаблон. Имеется возможность автоматического 
позиционирования работающей горелки относи­
тельно интерфейса в горизонтальном, вертикаль­
ном и продольном направлениях.
Спектрометр может быть укомплектован рас­
пылителями различных типов, включая ультра­
звуковой Spectrosonic. Из-за необходимости ана­
лиза агрессивных растворов мы отдали предпоч­
тение пневматическому антикоррозионному пе­
рекрестному (уголковому) металлокерамическо­
му распылителю, подтвердившему свои высокие 
эксплуатационные характристики. Подачу ра­
створов в распылитель и дренаж распылитель­
ной камеры выполняет 2-канальный 12-ролико- 
вый перистальтический насос с регулируемой 
производительностью, закрепленный Набоковой 
стенке прибора. Распылитель связан с перис­
тальтическим насосом полимерным проботранс­
портирующим трубопроводом длиной 600-700 мм. 
Важным условием эксплуатации распылитель­
ной ситемы является исключение засорения это­
го трубопровода и распылителя инородными ча­
стицами, присутствующими иногда в растворах, 
достигаемое, например, фильтрованием или цен­
трифугированием. Рядом с перистальтическим 
насосом имеется съемная панель для размеще­
ния образцов или вспомогательного оборудова­
л о
ния. например автосэмплера AS300, обеспечи­
вающего автоматический пробоотбор растворов 
образцов в количестве до300. Возможно присое­
динение систем проточной инжекции. хроматог­
рафии. гидридообразования и электротермичес­
кого испарения.
Спектрометр может анализировать также 
твердые электропроводящие и диэлектрические 
образцы без их предварительного растворения с 
помощью дополнительных сменных блоков искро­
вой и лазерной абляции.
Размеры спектрометра 1685x740x1310 мм, 
масса -400 кг. электропитание трехфазное 380/ 
220 В с энергопотреблением до 10 кВт. Для удоб­
ства транспортировки прибор снабжен колесами 
и возможностью его разъединения на 2 полови­
ны. Компоновка прибора, наличие открываю­
щихся панелей обеспечивают доступ ко всем его 
частям. Имеется эффективная защита операто­
ра от воздействия высокочастотного электромаг­
нитного поля, светового излучения плазмы и по­
ражения электротоком.
Ввод и вывод измерения и обработку инфор­
мации. управление действиями и параметрами 
прибора, их индикацию, диагностику отказов, 
защитные функции обеспечивает компьютер 
(133 MHz 586 PC. 16 MB RAM. 1GB HDD. монитор 
17"SVGA. цветной струйный и матричный прин­
теры). При ухудшении параметров вакуума, во­
дяного охлаждения, вытяжной вентиляции, па­
дении расхода аргона происходит автоматичес­
кое выключение плазмы. На лицевой панели 
прибора имеется небольшой пульт управления с 
дублирующими кнопками главных команд 
(включено-выключено. режим ожидания) и ин­
дикаторами состояния включенного прибора.
Компьютер снабжен работающей в среде 
Windows программой SmartAnalyser™ с откры­
тым доступом, позволяющим уточнять значения 
свойств изотопов, обновлять или дополнять фор­
мулы коррекции спектральных наложений. Про­
грамма учитывает известные требованиия QC. 
EPA. CLP и DIN по стандартизации аналитичес­
ких процедур. Измерения интенсивностей и вы­
числение концентраций в количественном и по- 
луколичественном режимах элементного или 
изотопного анализа осуществляется отдельно для 
каждого изотопа со временем регистрации от 0.01 
до 60 с. Изотопный анализ предусматривает про­
граммное сравнение измеренных данных с ес­
тественной распространенностью изотопов. Под­
программа количественного анализа регламен­
тирует подготовительные и измерительные дей­
ствия оператора и их последовательность при
анализе известных или новых объектов.
Подпрограмма RaplQuant™, учитывающая 
влияние различия массы, распространенности 
и степени однократной ионизации изотопов на 
отклик детектора, выполняет полную виртуаль­
ную концентрационную градуировку прибора 
почти для всех элементов Периодической систе­
мы Д.И. Менделеева и последующую оценку их 
содержания в анализируемых образцах с погреш­
ностью 10-30 % с помощью одного стандартного 
раствора с небольшим количеством элементов, 
представляющих крат и середину всего диапа­
зона масс элементов. Примером может служить 
раствор, содержащий по 10 мкг/л Mg. Co. Rh, Се, 
Ва. РЬ и U. RaplQuant значительно сокращает 
количество препаративной и измерительной ра­
боты и позволяет оценивать содержание элемен­
тов в многочисленных объектах анализа, не обес­
печенных стандартными образцами.
В спектрометре предусмотрен режим “холод­
ной" плазмы, достигаемый размещением между 
индуктором и горелкой цилиндрического незам­
кнутого металлического экрана и его контакт­
ным заземлением, понижением мощности плаз­
мы до 700-850 Вт. увеличением в -1.2 раза расхо­
да транспортирующего аргона, изменением по­
тенциалов ионных линз. При этом происходит 
небольшое ухудшение вакуума в интерфейсе и 
квадруполе. Режим обеспечивает снижение пре­
делов обнаружения изотопов 39К. ■“’Са. и :>eFfe (наи­
более подверженных наложениям) на 2-3 поряд­
ка. a 7Li. 23Na. 24Mg. 27А1.55Mn. 59Со. “ Ni. 133Cs на 1 - 
2 порядка. Напротив, в ~3 раза хуже становятся 
пределы обнаружения изотопов “ Zn. l07Ag, “5Іпи 
др. Управление вводом-выводом цилиндрическо­
го экрана автоматизировано.
Работу на приборе начинают с проверки и под­
стройки его главных, ранее оптимизированных 
параметров (мощность плазмы, расход транспор­
тирующего аргона, позиция горелки, потенциа­
лы ионных линз, отклоняющей системы и детек­
тора) в режиме сканирования во времени сигна­
лов. получаемых от стандартного полиэлемент- 
ного раствора, добиваясь максимального и рав­
номерного для всех масс аналитического откли­
ка. Оптимизированные параметры ионной опти­
ки почти не нуждаются в дальнейшей коррекции. 
Потенциал SEM постепенно увеличивают по мере 
его старения (~ через 2 года) или уменьшают, ког­
да нужно ослабить интенсивность спектра. По­
ложение горелки подстраивают после ее заме­
ны с установлением оптимальной глубины 
плазмоотбора -4-8 мм. Наиболее часто для регу­
лирования интенсивности спектра используют
мощность плазмы и расход транспортирующего 
аргона, обеспечивающие максимальный отклик 
при 1,35-1.2 кВти 1,1 -0,9 л/мин. Увеличение глу­
бины плазмоотбора выше оптимальной ослабляет 
интенсивность всего спектра.
Аналитические характеристики Spectromass- 
2000, такие как пределы обнаружения, приве­
денная (к 1 ppm) и изотопическая чувствитель­
ности, степень помех оксидных и двухзарядных 
ионов, фон и стабильность, находятся на уровне 
аналогичных приборов других фирм-производи- 
телей.
Применение Spectrom ass-2000 в УрО РАН
В Уральском отделении РАН Spectromass-2000 
начал функционировать с января 1999 г. в рам­
ках центра коллективного пользования, поэтому 
его послужной список ограничен тремя годами. 
Прибор применяли в основном для многоэлемен­
тного анализа примесей в широком спектре жид­
ких и твердых (после соответствующего раство­
рения и пробоподготовки) образцов природного и 
синтетического происхождения и назначения 
(по заказам институтов УрО РАН и сотрудничаю­
щих с ним организаций). При подготовке к изме­
рениям учитывали возможность образования 
кластеров из матричных элементов образцов, 
растворителей, аргона и воздуха и связанную с 
кластерами опасность спектральных наложений. 
Для уменьшения всех типов матричного влия­
ния, включая накопление отложений в аперту­
рах интерфейса, содержание главных элементов 
образцов в анализируемых растворах ограничи­
вали уровнем 100мг/л.
Твердыми объектами анализа были металлы, 
сплавы, химические вещества и материалы, про­
мышленные отходы, геологические и экологичес­
кие образцы, сорбционные материалы: литий и 
его простые и сложные нитриды [9-12), соли на­
трия и калия, алюминий [13], гидроксиапатит 
кальция [14]. оксид скандия, титан и его карбо- 
нитрид. ванадий, его пентоксид и ванадат ам­
мония [15]. оксид и основной карбонат марган­
ца, оксид железа, оксид кобальта, стали, стелли­
ты [16]. чугун, латунь, галлий [17]. германий, кар­
бонат стронция, цирконий, его диоксид и орто­
силикат [18], пентоксид ниобия, сульфид молиб­
дена. оксид бария, неодим, самарий и его оксид 
[19], оксид гадолиния, тербий, миш-металл, гаф­
ний, тантал и его пентоксид, оксид вольфрама, 
глина, агломерат и окатыши черной металлур­
гии, шлаки медно-никелевого и других отраслей 
производства, красный шлам, доломит, магнезит, 
пирит, халькопирит, сфалерит, донные отложе­
ния, почвы [20], растения, древесина. Для раство­
рения химически стойких образцов использова­
ли автоклавную технологию, обеспечившую уско­
рение процесса и сокращение расхода раствори­
телей. Среди инструментальных особенностей 
анализа перечисленных объектов отмечена опас­
ность стойкого “заражения" аналитического 
тракта прибора литием при его повышенном со­
держании в растворах, надолго затрудняющего 
последующее определение лития в качестве при­
меси в других образцах (эффект химической па­
мяти) [10].
Жидкие объекты анализа состояли из двух 
групп. Во-первых, пресные маломинерализован­
ные воды: питьевая вода из водопровода, артези­
анских скважин и родников, речные, озерные, 
снеговые фильтраты. Во-вторых, химически аг­
рессивные и высокоминерализованные жидко­
сти: сточные воды, азотная, соляная и серная 
кислоты, технологические растворы, моча. Эти 
жидкости подвергали разбавлению для уменьше­
ния агрессивности и концентрации матричных 
элементов. При определении бора в жидкостях его 
концентрацию понижали разбавлением до уров­
ня не более 400-500 мкг/л во избежание появле­
ния эффекта химической памяти (например, при 
анализе речных вод. загрязненных бором [21]). 
Из-за мешающего влияния речной органики для 
измерений использовали изотоп ,0В. менее под­
верженный наложению от ,2С.
Важным применением прибора оказалось оп­
ределение содержания матричных элементов в 
образцах. Для приведения измеряемых интен­
сивностей аналитов в соответствие с возможнос­
тями детектора SEM содержание образцов в ра­
створах ограничивали уровнем 10мг/л. Объек­
тами такого анализа стали ферроцианиды оло­
ва и свинца [22]. двойные сплавы алюминия со 
скандием, иттрием, церием, самарием [23]. со­
левые хлоридные плавы на основе циркония, 
алюминия, натрия, калия [24], сплав галлий- 
индий-олово. миш-металл. шлаки. Выборочное 
сравнение погрешностей определения матрич­
ных элементов с помощью индуктивно связан­
ной плазмы в масс-спектрометрии и атомно­
эмиссионной спектрометрии показало, что их 
значения равны или в первом случае несколько 
хуже (2-3 отн %).
Высокая эффективность Spectromass-2000 
обеспечила возможность его использования не 
только в анализе индивидуальных химических 
соединений и веществ, но и при выполнении про­
грамм фундаментальных и прикладных иссле­
дований. включавших многоэлементный анализ
геохимических и других проб. Ткк, в рамках про­
ектов международного научно -технического цен­
тра (МНТЦ) № 500-98 “Оценка приоритетов по пре­
дотвращению загрязнения окружающей среды 
г.Карабаш” [25-29] и № 1872 “Разработка програм­
мы по развитию и реабилитации города Караба- 
ша за счет использования комплекса технологий 
по переработке техногенных ресурсов города" вы­
полнен многоэлементный анализ образцов сне­
гового фильтрата, речной и питьевой воды, твер­
дых техногенных образований -  гранулирован­
ных шлаков и шламов медеплавильного произ­
водства, продуктов нейтрализации шахтной 
воды. На рис. 1 приведен пример типичной кор­
реляционной зависимости элементного состава 
проб снегового фильтрата, отобранных в г. Кара- 
баше Челябинской области, дающий представ­
ление о реально достигаемом динамическом ди­
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Рис. 1. Пример парной корреляции элементного состава проб снегового фильтрата 
с номерами К(А)і - K(A)j, i=27, j=28 -  41, отобранных в г. Карабашѳ, 2000 г. 
Точками (без расшифровки ввиду многочисленности) обозначены определяемые 
элементы: Li, Be, В. Na, Mg, AI, Si. К, Ca, Sc, Ti, V. Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, As, 
Se, Br, Rb, Sr, Y, Zr, Nb, Mo, Rh, Cd, In, Sn, Sb, Те, J, Cs, Ba, La, Ce, Ta, W, Re, Au, Hg, TI, 
Pb, Bi, Th, U. Указана средняя по выборке линия регрессии и ее доверительные
интервалы
Выполненные в рамках проекта МНТЦ 500-98 
межлабораторные измерения одинаковых проб 
снега позволили установить статистическую од­
нородность общей погрешности измерения эле­
ментного состава с использованием приборов и 
аналитических методик разного типа при дове­
рительной вероятности 95% (рис.2).
Высокие инструментальные возможности 
применения прибора Spectromass-2000 для ис­
следования форм физико-химического состояния 
и сорбционного поведения микрокомпонентов в 
природных растворах показаны в ходе выполне­
ния ряда проектов РФФИ, в которых объектами
исследования служила речная вода с ее есте­
ственным спектром макро- и микрокомпонентов 
[30]. С помощью подпрограммы RapiQuant и ее 
возможностей удалось получить большой объем 
объективных данных по сорбционной селектив­
ности новых неорганических и композиционных 
сорбентов [31]. впервые наблюдать коллективные 
процессы распределения микрокомпонентов в 
режиме коллоидно-химической экстракции [32- 
40], исследовать химическую стойкость микро­
волновой керамики различного состава в неор­
ганических кислотах [41].
А, мкг/л
Рис. 2. Пример межлабораторного сравнения результатов определения микроэлемен­
тов (см. рис.1) в пробе K(A)j, j=32 снегового фильтрата методами ICP-MS/ICP-MS 
(кружочки) и ICP-MS/AAS (треугольники). Обозначения осей: А • ICPMS (Spectromass- 
2000); В - ICPMS (Elan 6000); С - AAS (Perkin-Elmer, model 3110). Приведена линия 
регрессии и ее доверительные интервалы по всей выборке данных
Сделана попытка исследования и оценки фи­
тогенного элементного массообмена с участием 
процессов транспирации и гуттации в системе 
растительность -  атмосфера с учетом региональ­
ных условий Урала, получены предварительные 
результаты [42-47].
Информативным оказалось использование 
Spectromass-2000 в области изотопного анализа, 
при решении проблемы оценки механизма ион­
ной проводимости твердых электролитов, состо­
ящих из простых и сложных нитридов лития. Ус­
тановлена существенная зависимость транспор­
тных свойств этих электролитов от концентраци­
онного соотношения изотопов 6Ll:7Li в литиевых 
носителях [9-12], причем для исключения эффек­
та литиевой памяти изотопный анализ проводи­
ли в растворах с содержанием лития -  1 мг/л.
Применение Spectromas8-2000 за рубежом
В главных зарубежных химико-аналитичес­
ких журналах за последние шесть лет удалось 
найти 11 публикаций, связанных с применени­
ем этого прибора [48-58]. Наиболее важная ин­
формация из этих источников, полученная с по­
мощью Spectromass-2000, приведена ниже.
В работе [48] рассмотрена возможность опре­
деления 24 примесей из растворов с высоким (до 
30 г/л) содержанием хлорида натрия (морская
вода, кровь, моча) без их предварительного раз­
бавления. Измерениям предшествовало получа­
совое распыление анализируемого раствора в 
плазму, обеспечивающее установление электро­
статического равновесия внутри интерфейса и 
последующую стабилизацию аналитических сиг­
налов. Это равновесие наступало после полного 
покрытия внешней поверхности скиммера сло­
ем оксида натрия. Во избежание закупоривания 
инжектора плазменной горелки распыляемой 
солью, его внутренние стенки обдували аргоном 
через специальный адаптер. Тккая работа требо­
вала очистки аналитического тракта прибора 
через каждые 2 дня. В пересчете на сухой оста­
ток растворов способ обеспечивал улучшение пре­
делов обнаружения, несмотря на матричное вли­
яние. ослабляющее аналитические сигналы.
Лазерно-абляционный анализ примесей в чи­
стых металлах (на примере меди), отличающийся 
выполнением концентрационной градуировки 
прибора с помощью пневматического распыления 
в плазму искусственных стандартных растворов 
без десольватации аэрозоля, описан в работе [49]. 
Для нивелирования присутствующего при этом 
различия свойств и скоростей поступления в плаз­
му аэрозолей разного происхождения (от лазера и 
распылителя) предложено применение внутрен­
него стандарта в виде сигналов матричных эле­
ментов с интенсивностью, соответствующей допу­
стимому диапазону SEM. При отсутствии в анали­
зируемых металлах пригодных для этого малорас- 
простаненных (sO, 1%) матричных изотопов ис­
пользовали главные изотопы, ослабляя интенсив­
ность их сигнала инструментальным изменени­
ем отношения массы к заряду (m/z), применяя, 
например, m/z =62.5 вместо 63 в образце меди. Ла­
зерный аэрозоль вводили в плазму через адаптер, 
встроенный между горелкой и камерой Скотта, в 
которую одновременно распыляли водный раствор 
(0,1%) азотной кислоты. Концентрационную гра­
дуировку выполняли с помощью растворов, содер­
жащих примеси и 250 мг/л меди.
Работа (50) посвящена определению следовых 
содержаний (0.1-10 мкг/г) сенсибилизирующе­
го рутения в фотографических эмульсиях. Образ­
цы (0,2-0,4 г) растворяли в 1 мл концентрирован­
ного водного раствора аммиака. Для анализа эти 
растворы разбавляли водой в 50 раз, при этом со­
держание серебра уменьшалось до -  20 мг/л. Пос­
ле анализа таких растворов возникали временные 
затруднения с определением серебра (по-видимо­
му. из-за эффекта его химической памяти).
В обзоре [51], посвященном качеству измерений 
изотопных отношений, показано, что инструмен­
тальная дискриминация масс измеряемых пар 
изотопов, отнесенная к разнице их масс, получае­
мая на Spectromass-2000, при прочих равных ус­
ловиях близка к аналогичному показателю других 
квадрупольных (ELAN 5000, HP4500) приборов.
При определении следовых содержаний бора 
(0,3-7 мкг/л) в дождевой воде с помощью изотоп­
ного разбавления, во избежание мешающего вли­
яния сопутствующей органики (завышающего 
результаты анализа), рекомендовано разруше­
ние органики ультрафиолетовым облучением об­
разцов и применение повышенного разрешения 
квадруполя. уменьшающего наложение ,2С на 
1 'В. Spectromass-2000 обеспечивал искомую ин­
формацию о боре значительно быстрее, чем масс- 
спектрометр с термоионизационным источни­
ком отрицательных ионов. Обнаруженные раз­
личия содержания бора в образцах ІЪрмании и 
Швейцарии связывали с влиянием региональ­
ных и метеорологических условий, антропоген­
ных источников и высоты пробоотбора [52].
Опыт определения изотопных отношений оло­
ва и сурьмы в их летучих гидридах простого и 
сложного состава, разделяемых газовой хрома­
тографией и измеряемых в режиме меняющихся 
во времени сигналов, изложен в работе (53).
Для контроля различных видов сельскохозяй­
ственной продукции (подвергаемой инсектицид­
ному окуриванию бромистым метилом) на оста­
точное содержание неорганических бромидов 
(допустимо до20-300мг/кг) методом ICP-MS пред­
ложена улучшенная процедура микроволнового 
растворения образцов, исключающая неконтро­
лируемые потери брома в виде летучих НВг и Вг2 
и тем самым уменьшающая погрешность анали­
за. К растворяющей смеси азотной кислоты и 
пероксида водорода добавляли небольшое коли­
чество нитрата серебра, связывающего свобод­
ные бромиды в малорастворимый бромид сереб­
ра, выпадающий в осадок. Осадок отделяли цен­
трифугированием и растворяли в водном раство­
ре аммиака. Этот раствор пропускали через ионо­
обменную колонку для отделения серебра в виде 
комплексного катиона (A^NH^)*, затем превра­
щали в азотнокислый и анализировали с исполь­
зованием изотопа 81Вг. Из-за высокого содержа­
ния в растворе нитрат аммония ослаблял анали­
тический сигнал брома. Для уменьшения этого 
влияния глубину плазмоотбора увеличивали до 
16 мм. Вызванное этим дополнительное ослаб­
ление интенсивности брома компенсировалось 
соответствующим падением фона и не приводи­
ло к ухудшению предела обнаружения [54].
В работе [55] описан способ коррекции погреш­
ностей анализа, возникающих из-за разной лету­
чести аналитов (например, серы и хлора), входя­
щих в состав анализируемых и градуировочных 
водно-органических жидкостей в разной химичес­
кой форме. Способ основан на измерении и срав­
нении сигналов аналитов при двух разных темпе­
ратурах распылительной камеры: 0°С и комнат­
ной. Линейная корреляция между относительным 
изменением интенсивности в каждой паре срав­
ниваемых измерений и их отношением, получен­
ная для серии растворов аналитов с одинаковой 
концентрацией, но разными температурами ки­
пения. обеспечивала уточнение искомых концен­
траций в анализируемых образцах.
Способ коррекции неспектрального матрич­
ного влияния, связанного с эффектом простран­
ственного заряда в ионной оптике, на результа­
ты анализа с помощью единого для всех анали­
тов внутреннего стандарта представлен в работе 
[56]. Он основан на использовании обнаружен­
ной линейной корреляции между отношением 
интенсивности аналитов и относительным изме­
нением интенсивности внутреннего стандарта, 
сравниваемых без матричных элементов и при 
их возрастающем содержании в растворах. Со­
ответствующие графики, построенные по резуль­
татам измерений растворов с разными матри­
цами и анэлитами, позволяли получать факто­
ры коррекции и уточнять значения измеряемых 
содержаний в образцах. Испытание матриц Na. 
К, Cs. Са и их бинарных смесей с 13 примесными 
элементами подтвердило полезность способа. Ав­
торы обнаружили, что при неисправной (обесто­
ченной) ионной оптике происходило аномальное 
увеличение факторов коррекции результатов ана­
лиза и рекомендовали это свойство к применению 
для облегчения диагностики отказов прибора.
В работах [57,58] изложены результаты иссле­
дований природы эффекта химической памяти 
бора, предложен способ его устранения путем пе­
ревода бора из летучего состояния в виде борной 
кислоты в нелетучий борат аммония. Способ име­
ет несколько вариантов, отличающихся приме­
нением аммиака в виде газа или водного раство­
ра и местом ввода этого реагента: с распыляю­
щим аргоном, через вход в распылитель или че­
рез дополнительный порт внутрь распылитель­
ной камеры.
Приведенный обзор свидетельствует, что 
Spectromass-2000 обладает инструментальными 
возможностями, типичными для современных 
масс-спектрометров с индуктивно-связанной 
плазмой. Это позволило ему занять достойное 
место в арсенале аналитических приборов в УрО 
РАН и за рубежом, обеспечить получение важных 
научных и практических результатов при соблю­
дении приемлемых технических и экономичес­
ких показателей качества анализов.
Работа выполнена при поддержке проектов 
РФФИ №№ 01-03-331 77, 01-03-32490 и МНТЦ 
№1872.
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MASS-SPECTROMETER WITH INDUCTIVELY COUPLED PLASMA SPECTROMASS-2000: FEATURESAND 
APPLICATION
V.T.Surikov, E.V.Polyakov
Constructional and functional features of inductively coupled plasma mass spectrometer Spectromass 
2000 (Spectro Analytical Instruments GmbH, Kleve, Germany) and its areas of application in Ural Branch 
of Russian Academy of Sciences and abroad are considered in the publication.
